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@ Acrylsaurepolymer, frei von Restlosemitteln bzw. Ruckstandslosemitteln und Verfahren zur Herstellung 
desselben 

Die vorliegende Erfirtdung betrifft ein querverbundenes 
Acrylsauresynthetikpolymer mit einem hohen Molekular- 
gewicht und mit 56-68 Gewichtsprozenten an Karboxylgrup- 
pen l-C^OOH), dadurch gekennzeichnet, daS das Polymer 
nicht mehr als 10 ppm Ldsemittel enthalt; und ein Verfahren 
zur Herstellung desselben. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein querverbunde- 
nes bzw. quervernetztes Acrylsauresynthetikpolymer 
mit einem hohen Molekulargewicht und mit einem In- 5 
halt bzw. Bestand von 56 — 68 Gewichtsprozenten an 
Karboxylgruppen (— COOH), und ist dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Polymer nicht mehr als 10 ppm (parts 
per million) Losemittel enthalt. 

Die vorliegende Erfindung betrifft auSerdem ein Ver- 10 
fahren zur Herstellung dieses Polymers, welches nicht 
mehr als 1 0 ppm Losemittel enthalt 

Es ist bereits eine Anzahl von Acrylsauresynthetikpo- 
lymeren bekannt. Besonders bekannt ist die Reihe bzw. 
Kette "Carbomer" (allgemein verwendete Bezeichnung 15 
u.a. von CFTA, weshalb der Name nachfolgend zur Ver- 
einfachung verwendet wird), die basierend auf der euro- 
paischen und US-amerikanischen Pharmakopoe (Arz^ 
neibuch) als querverbundene Acrylsauresynthetikpoly- 
mere definiert bzw. bestimmt werden, und zwar mit 20 
hohen Molekulargewichten, und welche unter Stan- 
dardbedingungen 56 — 68 Gewichtsprozente an Kar- 
boxylgruppen ( — COOH) enthalten. Die so bestimmten 
bzw. erklarten. Produkte haben einen ph-Wert von ca. 3 
und eine Viskositat von 2,50 g Losung in 500 ml Wasser 25 
zwischen 30 000 und 40 000 Zentipoise (MaBeinheit der 
dynamischen Viskositat). 

Die kommerziell verftigbaren Produkte, die durch 
verschiedene Verfahren hergestellt werden, enthalten 
Verunreinigungen bzw. Schmutzteilchen. Insbesondere 30 
wurden bisher keine Produkte beschrieben, die weniger 
als 100 ppm Restlosemittel beinhalten. CeHe-Benzol 
und Athylazetat sind bei den am meisten vorhandenen 
bzw. vorkommenden Losemitteln. Speziell der Gehalt 
von Athylazetat liegt im allgemeinen bei 2% 35 
(20 000 ppm). 

Die o.a. Polyacrylsaure (z.B. Carbomer 940) wird in 
beachtlichem Umfang als Verdickungsmittel bei kosme- 
tischen und pharmazeutischen Produkten verwendet, in 
welchen ein hoher Gehalt an Restlosemitteln offensicht- 40 
lich hochst unerwunscht ist. 

Tatsachlich ist bekannt, daB die meisten Losemittel 
negative physiologische Wirkungen aufweisen, und 
zwar aufgrund deren Toxizitat (die sehr hoch sein kann, 
z.B. im Falle von Benzol) und auch der haufig vorkom- 45 
menden allergischen Erscheinungen, die sie verursa- 
chen. 

Von einem rein technischen Standpunkt aus kann au- 
Berdem das Vorhandensein von Ldsemittelspuren die 
physikalischen Eigenschaften des Produktes erheblich 50 
verandern, wodurch es als Verdickungsmittel fur phar- 
mazeutische und kosmetische Produkte weniger inter- 
essant wird. 

Nun wurde iiberraschenderweise herausgefunden, 
daB eine Polyacrylsaure der o.a. Art, im wesentlichen 55 
frei von den o.a. Verunreinigungen und insbesondere 
nicht mehr als 10 ppm Restlosemittel enthaltend, durch 
Behandlung einer Polyacrylsaure mit einem besonderen 
Trockenverfahren erhalten werden kann. 

GemaB der. Erfindung wird eine initiierende bzw. An- 60 
fangs-Polyacrylsaure, die 500 — 1000 ppm Restlosemit- 
tel enthalt, in einen Trockner gegeben, speziell in einen 
FlieBbetttrockner bzw. Wirbelbetttrockner bzw. Wir- 
belschichttrockner, welcher in geeigneter Weise mit ei- 
ner Pulver-/Luftmischungsvorrichtung ausgestattet ist, 65 
in welcher die Trocknung mittels eines vorerhitzten 
Fluids durchgefuhrt wird. Jedes inaktive Fluid kann ver- 
wendet werden, jedoch wird Luft aus Kostengriinden 
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bevorzugt Die Vorheiztemperatur liegt bei 60-80 
Grad Celsius. 

Die Behandlung wird solange fortgefiahrt bis der 
Restlosemittelgehalt auf die gewiinschten Grenzen ver- 
ringert ist. Im allgemeinen ermoglicht eine Behandlung 
von 8 bis 10 Stunden ein Absinken unter 10 ppm Restlo- 
semittel. 

Das folgende Beispiel verdeutlicht die Erfindung, oh- 
ne sie jedoch zu begrenzen bzw. einzuschrankeh. 

Beispiel 

Eine Polyacrylsaure mit 63 Gewichtsprozenten an 
Karboxylgruppen und mit einem Restgehalt von 
800 ppm Dichlormethan wurde in einen FliiBigbett- 
trockner von herkommlicher Art gegeben, der mit einer 
Pulver-/Luftmischungsvorrichtung ausgestattet ist. Die 
Verfliissigung bzw. die Fluidisation (Herbeifiihren des 
FlieBbettzustandes) wurde durchgefuhrt durch Einbla- 
sen von trockener Luft, die auf 78 +/— 2 Grad Celsius, 
vorgeheizt war. Die LuftfluBinenge war so eingestellt, 
daB eine effektive Fluidisation erhalten wurde, wobei 
gleichzeitig die Produktverladung (bzw. -mitfuhrung o. 
-aufstromung) zu der Luftfiltervorrichtung innerhalb 
technisch annehmbarer Grenzen gehalten wurde. Die 
Behandlung wurde unter den genannten Bedingungen 9 
Stunden lang durchgefuhrt 

Nach.der Kuhlung wurde das erhaltene Produkt auf 
Restlosemittelgehalte analysiert, wobei die folgenden 
Analyseergebnisse erhalten wurden: CH2Q2 : 7 +/ — 
1 ppm. 

Patentanspruche 

1. Acrylsauresyntheticpolymer, welches querver- 
netzt ist, mit einem hohen Molekulargewicht und 
56 — 68 Gewichtsprozente an Karboxylgruppen 
enthaltend, dadurch gekennzeichnet, daB es nicht. 
mehr als 1 0 ppm Restlosemittel enthalt. 

2. Acrylsauresynthetikpolymer nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daB das Restlosemittel 
Dichlormethan ist. 

3. Verfahren zur Herstellung eines Acrylsauresyn- 
thetikpolymers, welches quervernetzt ist, mit einem 
hohen Molekulargewicht und 56 — 68 Gewichtspro- 
zenten an Karboxylgruppen und nicht mehr als 
10 ppm Restlosemittel enthaltend, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein wie o.a. Polymer, jedoch 500 bis 
1000 ppm Restlosemittel enthaltend, einer Trock- 
nung in einem vorerhitzten -Fluidstrom unterzogen 
wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Trocknung in einem FluBigbett- 
trockner durchgefuhrt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 3 oder 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Fluid auf eine Temperatur 
von 60 — 80 Grad Celsius vorerhitzte Luft ist. 
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BASIC ABSTRACT: 
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1. Crosslinked synthetic acrylic acid polymer (I) with high mol . wt . and 
contg. 56-68 wt . % COOH gps . , contains not more than 10 ppm residual 
solvent (II). 2. (I) is produced from the corresp. polymer with 500-1000 
ppm residual solvent, by drying in a preheated fluid stream. 

Pref. (II) is CH2C12 (III); process is carried out in a fluid-bed 
drier; pref. fluid is air preheated to 60-80 deg.C. 

USE/ADVANTAGE - .(I) (esp., e.g. Carbomer 940) are useful as 
thickeners in cosmetics and pharmaceutical prods., which should contain as 
little residual solvent as possible. (I) has very low residual solvent 
content . @ 
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